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ABSTRACT 
 
 
 
 
 2–chlorophenol (2–CP) which had been widely used in industry and daily life 
is a priority toxic pollutant that has caused considerable damage to the aquatic 
ecosystem and human health. Due to this reason, continuing study on efficient 
catalyst for degradation of this recalcitrant pollutant has been conducted in these 
recent years. In this study, goethite (α–FeOOH) was synthesized by an 
electrochemical method in a cationic surfactant solution and subsequent 
impregnation with mesostructured silica nanoparticles (MSN) gave α–FeOOH/MSN. 
The catalysts were characterized using X–ray diffraction (XRD), transmission 
electron microscopy (TEM), Fourier transform–infrared (FT–IR), 29Si magnetic 
angle spin nuclear magnetic resonance (29Si MAS NMR), nitrogen physisorption 
analysis, electron spin resonance (ESR), and X–ray photoelectron spectroscopy 
(XPS). The results indicate that the cationic surfactant was retained around α–
FeOOH surface with a free swinging alkane tail pointing outward from the catalyst. 
The performance of the catalysts were tested on the photodegradation of the 2–CP in 
a batch reactor under visible light irradiation. The results showed that the α–FeOOH 
were able to inhibit electron–hole recombination to give complete degradation of 50 
mg L−1 2–CP at pH 5 when using 0.03 g L−1 catalyst and 0.156 mM of H2O2. In 
contrast, it was found that by introducing the α–FeOOH to the MSN support, 
sequential silica removal in the MSN framework and isomorphous substitution of Fe 
ion was occurred, which able to effectively degrade the 2–CP with degradation 
percentage of 92.2, 79.3, 73.1, and 14.2%, with the loading of α–FeOOH in the 
following order: 10 wt% > 15 wt% > 5 wt% > MSN, respectively. Beside the 
retainment of the cationic surfactant structure on the catalysts, the MSN was also 
elucidated to play an important role as an electron acceptor that enhanced the 
electron–hole separation. Response surface methodology (RSM) analysis for the α–
FeOOH and α–FeOOH/MSN catalysts showed good significance of model with low 
probability values (<0.0001) and a high coefficient of determination (R2). The kinetic 
studies of both catalysts illustrated that surface reaction was the controlling step of 
the process. Reusability study showed that both catalysts were still stable after more 
than 4 subsequent reactions. The upscaling study using 10–fold upscale system 
indicate superior performance of the catalysts with almost complete degradation of 
2–CP. The employment of the catalysts on degradation of various pollutants such as 
phenol, cationic dye and anionic dye has also showed remarkable performance, 
suggesting the potential use of the catalysts for various applications. Significantly, 
the synthesis method of these catalysts could be a great advantage in the future 
development of nanotechnology. 
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ABSTRAK 
 
 
 
 
2-klorofenol (2-CP) yang telah digunakan secara meluas dalam industri dan 
kehidupan seharian adalah pencemar toksik utama yang telah menyebabkan 
kerosakan besar kepada ekosistem akuatik dan kesihatan manusia. Oleh itu, kajian 
berterusan mengenai pemangkin yang berkesan untuk penurunan pencemar tegar ini 
telah dijalankan pada tahun-tahun kebelakangan ini. Dalam kajian ini, goethite (α-
FeOOH) telah disintesis oleh kaedah elektrokimia dalam larutan surfaktan kationik 
dan penyahtepuan seterusnya dengan nanopartikel silika meso-struktur (MSN) 
memberi α-FeOOH/MSN. Pemangkin tersebut telah dicirikan menggunakan 
pembelauan sinar-X (XRD), mikroskopi transmisi elektron (TEM), spektroskopi 
inframerah transformasi Fourier (FT-IR), 29Si putaran sudut ajaib resonans magnet 
nuklear (MAS 29Si NMR), analisis penjerapan nitrogen, resonans elektron spin 
(ESR), dan spektroskopi fotoelektron sinar-X (XPS). Keputusan menunjukkan 
bahawa surfaktan kationik dikekalkan di seluruh permukaan α-FeOOH dengan ekor 
alkana berayun bebas menunjuk ke luar pemangkin. Prestasi pemangkin diuji dengan 
penurunan 2-CP dalam reaktor kelompok di bawah sinaran cahaya tampak. Hasil 
kajian menunjukkan bahawa α-FeOOH dapat menghalang penggabungan semula 
elektron-lubang untuk memberi penurunan lengkap 50 mg L-1 2-CP pada pH 5 
apabila menggunakan 0.03 g L-1 pemangkin dan 0.156 mM H2O2. Sebaliknya, telah 
ditemui bahawa dengan memperkenalkan α-FeOOH itu kepada sokongan MSN, 
penyingkiran silika berurutan dalam rangka kerja MSN dan penukargantian isomorf 
ion Fe telah berlaku, yang berkesan menurunkan 2-CP dengan peratusan penurunan 
92.2, 79.3 , 73.1 dan 14.2%, dengan pemuatan α-FeOOH mengikut susunan yang 
berikut: 10% berat> 15% berat> 5% berat> MSN, masing-masing. Selain pengekalan 
struktur surfaktan kationik pada pemangkin, MSN juga memainkan peranan penting 
sebagai penerima elektron yang meningkatkan pemisahan elektron-lubang. Analisis 
kaedah permukaan respon (RSM) untuk α-FeOOH dan α-FeOOH/MSN 
menunjukkan penemuan baik dengan nilai kebarangkalian yang rendah (<0.0001) 
dan pekali penentu yang tinggi (R2). Kajian kinetik kedua-dua pemangkin 
menunjukkan bahawa tindak balas permukaan adalah langkah kawalan proses. 
Kajian kebolehgunaan semula menunjukkan bahawa kedua-dua pemangkin masih 
stabil selepas lebih dari 4 tindak balas. Kajian penskalaan menggunakan sistem 10 
kali ganda menunjukkan prestasi yang membanggakan daripada pemangkin dengan 
penurunan 2-CP yang hampir lengkap. Penggunaan pemangkin dalam penurunan 
pelbagai bahan pencemar seperti fenol, pewarna kationik dan pewarna anionik juga 
telah menunjukkan prestasi luar biasa, menunjukkan potensi penggunaan pemangkin 
untuk pelbagai aplikasi. Nyata, kaedah sintesis pemangkin ini boleh menjadi satu 
kelebihan yang besar dalam pembangunan masa depan teknologi nano.
